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@ Vaifahran ziir Ralnigung von ^NUtkiafi. 



Dja Erflndung betriffl afn Varfahren zur Ralnigung von 
-poxidan odar Epoxiden anthattandan Gamlschen, dia bis zu 
2 Gaw.-% ainar 1 bis 5 Kohtanstoffatoma anthaltenden Car- 
bonylvarbindungen enthatt dadurch deC man das Epoxld tn 
dan mittlaran Bereteh elner Daatittationseinheit mnlehet 
obarhalbdes Zulaufa daa Epoxld anthaltenden Produkt8tronr\a 
alnaVarbindung, die ein odar manrare unsubathuiafte NH^ 
Gruppan aufwaiat, einlattat und oberhalb dar EInle«tunga- 
atelta dieaar miodastans eine NHz-Gruppa anthaltandan Var- 
bindung in die Dettillationakolonna daa geralnlgta Epoxid ala 
Kopfprodukt odar ala SeKenatrom abztaht 
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BAYiiR AKTIENGESELLSCHAFT 
Leverkueen-Bayerverk 



DEUTSCHE GOLD- UND SILBER- 
SCHEIDEANSTALT voroiale Roeosler 
Frankfurt /Main 



VerfahreTi sur Rcinigunr vcn jipoylden 



Die vorliegende Erfindung betrlfft ein veibeaeertes Vcrfahren 
zur ReiDlgung von Epoxiden oder Epoxide enthaltenden Geoischen, 
Inebeaondere ist die Entfernung von Carbonylgruppen enthalten- 
den Verbindungen aue Epoxiden Oder aus Gi^miachen, in denen 
Epoxide vorllegen, Cegenetand der vorliegcnden Erfindung. 
Epoxide, wie Xthylenoxid, Propylenoxld, Butylenoxid, Styrol- 
oxid, Epichlorhydrln odar Glycid aind vichtige Zwlechenprodukte, 
die eine breite Anwendung auf dem Gebiet der Kunstetoffe, z,B. 
bei Polyuretbanejj oder euf den Klebatoff aektor finden. 

Mengenmafiig aind die Epoxide der riederen define , beiapiels* 
weiae Xthylen- und Propylenoxid, die bei weitem wichtigsten 
monoHieren Verbindungen dieaer Art. An die Reinheit dieaer • 
Epoxide werden in Hinblick auf die Cualit&t der Endprodukte 
aehr hohe Anforderungen gestellt. Inabeaondere Verbindungen, 
die Carbonylgruppen enthalten, z.E. die Jeveila 1 bia 5 C-Atooe 
enthaltenden Aldehyde, Ketone und Eeter^dUrfen nur in ganz 
geringen Konzentrationen in Epoxiden vorhcnden sein. So ist 
ea beiapielawciae notvendig, die Konzentra tion an Acetaldehyd 
io Propylenoxid auf unter 50 ppm zu halten, da bei hiJheren 
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Acetaldehydgehalten belapieleweise tei der Herstellung von 
PolySthem aua den Epoxiden gefMrbte Produkte entatehen. 
Id folgenden vird im weaeotlichen am Bttiapiel dea Propylen- 
oxida aufgefUhrt, vie zahlrelch, entsprechand dleaen hohe:n 
Anforderungen an die Reinheit daa Produktea, die Vorachlfi.je 
Bind, die gemacht wurdeiii um die genannten Verbindungen 2U 
estfernen* 

Alia biaher bekannten Heratellungsverfahren flir nledermolekulare 
Epoxide baeieren auf der Oxidation dea entaprechenden Olefina. 
Als OxldationBmittei werden dabel Chlor in Verbirdung mit 
Alkali, oolekularer Saueretoff, organleche Hydroperoxide Oder 
Percarbons^en veivendex. Auch elektrocheBisci-e Verfaliren Bind 
bekannt geworden. Bei all diesen Verfahren entstehen mehr oder 
weniger grofl* Mengen an Kebenprodukten, die Seueratoff in 
Form von Carbonylgruppen enthalten. Im Palle der Herstellung 
von Propylenoxld werden 2.B. Poroaldebyd, Acetaldehyd, Acaton, 
Propioualdehyd und Eater niedermolekularer CarbonaSuren, 
beiapielaweiae Methylformiat, als Kebcnprodukte beobachtet* 
Dleae st5renden Nebenprodukte entatehen nlcht nur durcl. den 
oxidativen Abbau dea Propylene, aondern konnen aucb aua 
Propylenoxld wfihrend der Reaktion oder bel der Aufarbeltung 
der Reaktionagemiache gebildet werden. Zur Estfefnung der 
Carbonylgruppen enthaltenden Nebenprodukte aua dem Propylen- 
oxld Bind berelta eine Rcihe von Reinigungaverfabren vorge- 
acblagen wordan, die entweder auf elner phyaikaliech-chemlachen 
Trennoperation oder auf einer chemischen umset2ung beruhen, 

AlB phyaikallech^chemiache Trennoperation vendet nan zur 
Relnlgung von Epoxiden die Deatillation an» Da bei erbringen 
nelfit Jedoch nur die Extraktivdestillationsverf ahren hln- 
reichend befrledigende Ergebniaee, d.h* Verfahrent bei denen 
unter Zuhilf enahme elnes zuBfiLtzllchea Ldaungamittela im Gegen- 
atroo gearbeitet wird. 
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PUr die Abtrennurg von Methylf orniat* aus Propylenoxid wird 
balBplelaweise geoRO der DT-PS 1 224 295 vorgcachlagcn, alne 
Extraktlvdeetillitlorj mit roblenwasBcratof f en durchzufUhren. 
Kohlenvaaaerotoffe, vie Olefine, Aromaten und deren Mlachargen, 
warden in der US-ffi3 357 425 ale geelgDete Extraktionamlttel 
beacbrlebeiii um Saucratoff enthalteoda Yeninreinigungnexi, 
dla Ixinerhalb elnes Berelchee von plus oder minua 5^C voa 
Biedepunkt dea Epoxida sieden, aua dieaem durch extraktlve 
Deatlllatlon abzutrennen* Ala aua Propylcnoxid abzutrannande 
Verbindungan warden He'thylfonalat und Acataldehyd gcnannt. 

Elne wiiCrige, alkaliache Ltteung wlrd ala Ilxtraktlonemittel 
in der US-PS 2 622 060 enpfohlen, um tnlttela alner Extraktiv- 
daatillatlOD Vcrunreinigungent wia Acataldehyd und Methylformiat, 
aua Propylenoxld entfernen zu kfinnen* Claae Arbaitavaiae in 
Gaganwart von wMfirigeo Alkali varuraacht boha Yarluate an 
Epoxid, da Epoxide in Gegenvart von wtiflrigatn Alkali bekannter- 
naflen zu Glykiblen varaeifen^ DarHberhlnaua let die Abtrannung 
von Waesar aua Propylenoxld nur mit aahr groflam Daatillatione- 
aufwand adglich ( a. DT-OS 2 015 602). Alia Extraktiv-Daetilla- 
tiona-Varlahran zur Abtrannung von Carbonylverblndungen aua 
Propylenoxid aind, abgeaehen von den Hachteilen, die durch 
die Tarlueta an Epoxid entatehan kttnnen, aufwendig, da zu^ 
mindeat eina veitara Deatillationaeinhait erfordarllch iat, 
uiD daa Extraktlonenittal zu rainigan und otfglichat varluatfrai 
io Kraio fflhran zu kttnnen. Ein walterer, nicht unarhabllcher 
Nachteil iet darin zu aeheni dafl daa vervendata Extraktionamittel 
dea Olafinoxid varunreinigt. 

Die ainfacba daatillativa Abtrannung dar arwihntan Carbonyl- 
gruppan enthaltandan Verunreinlgxingen aua Propylenoxid lat 
nicht ttit hinreichend befriedlgendeu Ergebnia obglich, obwohl 
die betrttchtlichen Unterachiede der Siedepunkte dieaar Ver- 
bindungan diea eigentlich htttten arwartan laaaan nUaaen, 
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nifldaren Aldehyde anzusehen. In aer i;i 
AbtrerDung der niaderen Aid ^^^^^^^ 

' :™ ^^^^^^ !r r.r=r 

soil. 

nUDg erhelten wird. 

,„ Z terr^^^m die A.—g der Alde^de Acetaldehyd u.d 
20 su verrmgern, a Destillationselnheiten vorzu- 

..bLn, vobel zunachat Acetaldehyd als ^"/^^J^^J*;^^';;"^. 

verdung vox, Kolorner. mil 90 bzw. 62 BMen und hohen Rticklsuf 
TrhiltJeBen. lat in der .vel:r.aUt:e» Tempera turDelaetuBg. 

i Ler a^-g set.t let. ei« weiterer bedeutender «acbteil .u 



seben. 
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Ander. blaher bekaantgewordeae VerfahrcD zur Entfernung 

vo« Carbonylgrupp^n wthalteaden Veruireinigungan au« Epoxides 

" Hiira»itfl el.. u„ durch Bl^du.g von Carb n^I- 

r H f * N««htelle, daB el„« Anve«du„g fu^ technlsche Var- 
rabren durchweg auaacheldet. 

In US-PS 3 816 478 wlrd vorgeachlagen. ?or«aldehyd/ 
Acetaldehyd Oder Propionaldehyd durch Behandlu^g =,it fesU. . 
10 ml" V" - "Uernen, Zur Inarch-. 

Peetbett angoordnet und daa veruarelnlgta p^opyl^oxid tlber 
dleeea Bett geleltet. vobei aich aua de. Sulfit und den 
AUebydca Additionevarbindungen ausbllden. Eas .ur Reinl^un^ 

15 enthalten. Nachtella dea Varfahren. alnd vor allam in der ala 

«u aaben. Daneben vird daa zu r.lnige.d. Epcxl7.it Sc^^i- 
dloxld verunremigt. Wen„ dla Oberrificha daa Blaulfitgranule\a 
»lt der Aldehyd-Addltlons-Varblndung belegt lat. J^B daa 

LaT^^rr ^ T.»per.tur alt Luff 

vlla! ^« kontlnulerllcher Arbalta- 

25 hian 'i-- -lt« Vaachtur. .u 

f^^l * "heblich und laaaan d.aeen Durch- 

ftlhrung wanlg vortallhaTt arachelnea . . 

en^h^fT" 3'''"'"" a,tf.n,ung von Crbonylgruppea 

30 J^nrllnl "^^^•''^'"''S^- ch.„lach. Vertoderung d.r 

30 Terunreiaigungen vird „ittela Natrlumborhydrld vorgenoLn. 
Dlesea baaltzt den Vorteil. a.lektlv »U dan Carbonylgr^pp"; - 
enthaltendan.Varbindungan zu reagleren. hat Jedoch auch 
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Bchvarwiegerde Nachtelle. So verden tei der Umsetzung von 
Hatriumtorhydrid ait Aldehyden, letonen und Eatern borhaltige 
organische VerWndungen geblldet, die weitgehend unlBsllch 
Bind und bel der technlschen BurchfUhrung dee Verfahrene 
BUfwendige Filterelnrichtungen rotvendlg n>ach«n. Hatriumbor- 
hydrld eelbst let wlederum In geringeo. MaBe Id Propylenoxld 
ISsllcb, was zu Beiagen und VerBtopfungen in Robren «nd 
waroeaustauBchern bei der nacbfolgenden Destination ftlhrt. 

Eine weltere Methode *ur Reinigung von Propylenoxld mit ch«mischen 
Mitteln ist m der jap.-AS 9650/69 (Chemical Abstracts 21. 
81128 p (1969)) beschrieben. Zur Entfernung von Propionaldehyd 
au8 propylenoxld wlrd die Verwendung von wSBricjan Ltisungen 
von Hydrazin vorgeschlagen. Ein Nachtell dieses Verfahrens 
besteht darin, dafl Reaktlonazeiten von zwanzlg Stunden bei 
Raumtemperatur notwendig slnd. um die Omsetzung des Propional- 
dehyds quantltatlv zu gestalten. Beaktlonszeiten dleser 
GrCBenordnung Bind technlsch nur mit erheblichem Aufwand 
zurealisieren. da bei diesen verweilzeiten sehr grofle 
Reaktorvolumina zur VerfUgung stehen mtissen. Daneben treten 
als Folge dleser langen Reaktionszeiten auch Verluste an Propylen- 
oxld auf, die hervorgerufen werden durch die ebenfalls erfolgende, 
nunmehr nicht unerhebliche Nebenreaktioa des Propylenoxids mit 
dem Hydrazin Oder mit dem Wasser der HydrazinlOsung. Ein 
veiterer Nachtell des Verfahrens geraafi dleser jap. -AS 9650/69 
ist in der Tatsache zu sehen, dafl bei Anwendung dieses Ver- 
fahrens auf die Entfernung von Acetaldehyd aus Propylenoxld 
Produkte entstehen, die nur eine sehr ger Inge LSsUchkeit in dem 
zu reinig^den Epoxld besltzen, so daB bei der technlschen 
DurchfQhrung aufwendlge vorkehrungen getroffen werden mflssen, 
damit keine Ablagerungen und Verstopf ungen , bedingt durch diese 
unlSslichen Produkte, in Verdampfern, Apparaten und Rohrleltungen 
auf treten. 
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Daa Verfahren gemSfl der jap. -AS 9650/69 let also mlt den oben 
geschllderten Nachtellen und Einschr&nkungen nur f(ir die Ent- 
fernung von Propionaldehyd geelgnet. Zat belsplelswelae 
aus elnein Propylenoxid enthaltenden Genlsch Acetaldehyd als 
5 einzlge ini Gemiach vorliegende Carbonylverblndung zu ent- 
fernen» so wird ea zur Umgehung d«r durch das Auftreten 
von unlflslichen Produkten bedlngten Schwlarigkeiten notwendlg, 
dem Gemisch zus^tzllch zuns beretta vorhandenen Acetaldehyd 
auch noch Proplcnaldehyd - gleichsam als Lasunc sverraittler - 
10 xuzusetzen. Der Zusatz von Proplcnaldehyd bcdcutet aber glelch- 
zeitig auch liinen h&heren Verbrauch an wHBriger HydrazinlOsung. 

Allen dleaer Verfahren, die zur Entfernxing voa Carbonylgruppen 
enthaltenden Verunrelngungen aua Epoxlden sine chemlsche 
Reaktion benutzen, iat d«r Kachteil gemelneani, de6 das 

15 bcnfitigte, Iffl Uberachufi eingeaatzte P.eegenz abaneo wle die aua 
dem Reagenz und den Carbonylgruppen enthaltenden Verbindungen 
entatehenden Reaktlonaprodukte suallt»llcha Verunreinigungen 
darstellen- Nebea deto zvangevelae nofcweirilgen Reaktionaacbritt 
let soDlt eine nachrolgtndt Deatlllatlvtrennung des Reaktiona- 

20 gemlBchea unumgMjiglich. Dlese Beatlllation wird melst noch 
durch die Bildung kompllzlert xuaainmengeaetzter, mlt dem 
Epoxld azeotrop aledender Geolsche erachveftt wenn nicht gar 
unmSgllch gemacbt« 

Zuaanmenfaaaend let alao Uber die biaher bekanntgewordenen 
25 Verfahren zur Reijiigung von Epoxidcfu, insbesondere von Propylen- 
oxid, von Carbonylverbindungen featzuatellen, dafi keinea 
dieaer Verfahren eine zufriedenatellende Lbaung dleeea 
Problems bletet. 
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DemgegenUber wurde nun ein technisch etnfaches und wirtschaft- 
lich vorteilhaftes Verfahren zur Reinlgung von Epoxiden gefun- 
den, das dadurch gekennzeichnet 1st, daB man das Epoxid oder 
ein Epoxid enthaltendes Gemlsch, das bezogen auf das Epoxid, 
5 bis zu 2 Gew.-^ 1 bis 5 C-Atome enthaltende Carbonylverbin- 
dungen cnthfilt. In den mittleren Berclch elner Destlllatlous- 
einheit einleitet, oberhalb des Zulaufs des Epoxid enthal ten- 
den Produktstroms elne Verblndung, die elne oder mehrerc un- 
flubstltuierte NH^-Gruppen aufwelst, einleltet und oberhalb der 
10 Einleltungsstelle dieser mindestens elne NHj-Gruppe enthaltenden 
Verblndung in die Destillationskolonne das gerelnigte Epoxid 
als Kopfprodukt oder in elnem Seltenstrom abzleht. 

Han kami dieaes Verfahran belsplelst^eiee durchftlhren, Ir^.em 
Ban sine DeatlllatlonBeiDhelt vervendet, die einen AbtriebS'- 

15 tell* Bit 1 blfl 50 tbeoretlschen Trcncstufcn, einen Aufkonasn- 
trlertoil mit 1 ble 70 theoretlscben Trennstufen, elne Ver- 
idaopfdreifibeit und elne Sondensationselnriclitung enthMlt, 
wbel man zwiechen dero Abtriebstell und den AuXkonzentrierteH 
das Epo^cld Oder daa Epoxid entbaltande Geniecb und 1 bis 20 

20 theoretlsche Trennstufen oberhalb davon die verblndung mlt der 
unsubstttulcrten NHj-Gruppe einleltet und 1 bis 50 theoretlsche 
Trennstufen oberhalb der Elngabcstelle der die un3Ubstituierte 
Aroinogruppe enthaltenden Verblndung das gerelnigte Epoxid als 
Kopfprodukt Oder in elnem Seltenstrom abzleht. Das erfindungs- 

25 gCTfifie Verfahren kann vorteilhafteryelse so durchgeftthrt wcrden, 
daB XDan beisplelsweise Xthylenoxid, Propylenoxld, 1,2-Epoxi- 
butan, 2,3-Epoxibutan, Vinyloxiran cder Styroloxid oder ein 
Gemisch, das eines dieser Epoxide erthfilt, wobei das Epoxid 
Oder dao Epoxid enthaltende Gemisch, bezogen auf das Epoxid, 

30 bis ZM 2 Gew.-^ 1 bis 5 C-Atome enthaltende Carbonylverbtn- 

dungen enthttlt, elner Destlllatlonseinheit zuftihrt, die aus elnem 
Abtriebstell rait 1 bis 20 theoretlscben Trennstufen, elnem 
Aufkonzentrierteil, elner Verdampfereinheit und elner Kondensa- 
tlonsvorrichtung beateht, wobei man 1 bis 10 theoretlsche 
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Stufen oberhalb des Zulauf s des Epoxids oder dcs Epoxid ent- 
haltcnden Gonlsches die Verbindung mit der unsubsUtaiiertjen NH^-Gruppe 
einleltet und bei elnem Kopfdruck von 0,01 bis 2,5 bar und 
einem VerhSltnis von RUcklauf auf die Kolonne zu am Kopf 
entnomjnenem Destillat von 0,1 bia 10 : 1 das gereinigte 
Epoxid 5 bis 40 theoretische Stufen oberhalb des Zulauf's der 
die NHj-Gruppe enthaltenden Verbindung als Kopfprodukt cder in 
einem Seltenstrom abzieht. 

AlB Deatilla-vionselnhelt, die fUr dea erf indungagcimftfie Verfahren 
Verwendung findcn kann, komnen tlblichc KolonDen, vie Bodenkolonnen 
Oder FUllkerperkolonnen, infrage, Ebenao goeignet eind Kolon- 
ncD, die mit Packungen aus Draht- oder Glasf asergewebe oder 
mit keramiachen Packungen ausgertletet eind. Vortellbaf tervetee 
wird der zwiachen den beiden Zulaufatellen befindliche Teil 
der KolOBXje ala Bodenkolouoe geateltet» 

Als Verdampfer kOniien die bekannten KoDstruktionen, wie 
DOnnachicht-, Fallatrom-t Uolauf- oder Kletterverdanpfer 
eingeaetzt verden. UnlBufverdampf er aind im allgemeinen gut 
geeignet. 

Ala Haterialien fUr der geaanjtet) DestillationBturiB, den Ver- 
dampfer und den Kondenaator kttxuieii die in Chemieanlagenbau 
Ublicherveiae hierfUr verwendeten Werkatoffe eingesetzt verden, 
z.B. Stahl, Clae, Edelatfthle und ecaillierte Stable. 

Die Epoxide, die nach dem erf induDgagem^flen Verfahren in 
vorteilhafter Weiae gereinigt verden k»nnen, aind Mono- und 
Polyepoxide Bit 2 bia 20 C-Atooien, vorzugawclse mit 2 bie 10 
C-Atomen, Insbesondere die Mono- und Diepoxide der niederen 
Olefine, z.B. von Olefinen mit 2-6 C-Atcxnen, wie ]vthylenoxid, 
Propylenoxi^r ButyXenoxid (1 , 2-Epoxibutan, 2 ,3-Epoxibutan ) ,Iso- 
butylenoxid, Vinyloxiran {Butadiennono- 
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epoxid) Oder Epoxide von durch Chlor, Aryl und Hydroxyl sub- 
stitulerten Oleflnen, vie Bpichlorhydrin, Glycid, 1,2-01- 
^ chlor-3,4-epoxibutan, 1 , 4-Dichlor-2^3-epoxibutan, Styroloxid 
Oder 1 ,2-DiphenyiathyIenoxid. Besondera vorteilhaft Ififlt 
5 aich das erfindungsgeznase Verfahren £tir die Reinigung von 
Xthylen- und Propylenoxld, sowie von 1 , 2-Epoxibutan und 
2,3-£poxibutan einsetzen. In ganz besonders vortellhaf ter 
Weise IHBt aich daa erf indungagem&Be Verfahren ftir die Rei- 
nigung von Propyleiioxid einsetzen. 

10 Der in die DeBtillatlonaelnheii eingef llhi te, das Epoxid 
enthaltende 5:'.troiD kann Oberwiegend aua Epoxid bestehen 
Oder eine Ldeung dea Kpoxide eein, vobei, bezogen auf daa 
Epoxid, bis ZM 2 Gew,-jC Carbonylverbindunget] varbenden aeiji 
kbnnen. Sofem daa eingeaetzte Epoxid in Form elner Maung 

"^5 eingeaetzt irfird, kommen Produktstrbme iafrage, die bei der 
Herstellung von Epoxlden aach techniachen Verfaijren bei der 
Aurtrennung der ReaktionegetDiscbe auf alien. Ala Loaungsmittel 
ftir das eingcsets&te Epoxid konnnen also vorzugeweise solche 
infrage, die bei den Herstelluugevarfabren ftir die Epoxide 

20 Verwendung finden* Solche Ittsungsniittel aind beispielsweiee 
Athylbenzolt Methylphenylcarbinol, Benzol^ Toluol, 
EssigsSure, tert.-Butylalkohol , Wasser und 
Dichlorpropen, aovie Genjiache dieser Verbindungen. Die dag 
Epoxid verdtinnende Menge an Waungsmit.tel kaan in weiten 

25 Grenzexi schvanken, beiapielsvaiee von 10 bia 90 Gew.-jS, und 
iat fUr das erlindungsgemttfle Verfahren nicht von besonderer 
5edeutuj]g« 

Die Carbonylgruppen cnthaltenden Verunreinlgungen, die 
Ublicherweiee die Gewinnung der Epoxide in reiner Form er- 
30 schweren und mit den erf indungagemMeen Verfahren beaeitigt 
werden kCnnen, aind beiepielaweiae Aldehyde, Ketone und 
Ester, die jeweila 1 bia 5 C-Atoice im KolekUl enthalten. 
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vie ForxDaldehyd^ Acetelde)iyd, Propionaldehyd, Acetcn, Acrolein, 
Diacetyl, Methylathylke ton ^ Hydroxyaceton, Butyraldehyd, 
Crotonaldehyd, He thylformiati EfiaigGMureioethyleater, Eeeig- 
sdureiaopropyleBter und Froplocsfturelithylester, Im allgeaeinen 
5 Bleden dleee VerblnduDgen unterhalb dea zur Relnlgung gelangen- 
den Epoxide* Abor auch Carbonylverblndungen, die elnen 
hSheren Sledepunkt als das Epoxld beeitzen, aber ait dem 
Epoxid und gagebenenf alia VaBser eln tlefer ala das £poxid 
Blodendes oder In d6r N^he dea Siedepunkta dee Epoxide 

10 aledendea Azeotrop bilden, kiJnnen nach dem erf indungageroaQen 
Verfahren erfolgreich abgotrannt verden, cbentio wle Carbonyl- 
Yerbindungen« die niedriger ala daa Epoxid 8i<{den und ein unter- 
halb dee Siedepunkta dea Epoxide liegendea, tcdlweiae erhebliche 
Mengcn as Epoxid cnthaltendca Aacotrop bilden. Ein beeonderer 

15 Yorteil dea erfindungagenaflen Verfahrena iat ee, dai3 die 
Epoxide von Gemlachon, in denen Aldehyde, Ketone und Eater 
niederer Carbonafiluren in unterachiedlicher Konzestration 
oit aehr Terachledener chemiacher Struktur gleichzeitig 
vorliegen, in einfacher Veiae abgetrennt werden kSnnen, 

20 So iat ea beiapielaveiae ohne Schwierigkeiten mOglich, Fonn- 
aldehyd, Acetaldehyd, Acrolein, Proplonaldehyd, Aceton und 
Methylfonnlat in elnem Deatillationsachritt von Propylenoxld 
zu trennen, ohna daa dabei nachweisliche Verluste an Propylen- 
oxld auftreten* 

25 In das erf indungsgemaae Verfahren wird die Verbindung, die eine 
Oder mehrere unsubatituierte NH^-Cruppen im KolekUl enthait, 
an der angegebenen Stella in die Destlllatlonseinheit einge- 
apelat. Dafttr kommt praktiach jede chemische Verbindung in Be- 
tracht, die in ihrem Molektil mindenstena eine NH^-Gruppe enthSlt. 

30 Ale Verbindungen dieser Art, die fUr die OurchfUhrung des er- 
f indungsgemaflen Verfahrena geeignet aind, kommen beisplels- 
weise im einzelnen in Frage: 
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Monoamine der allgemeinen Formal J^-m^. wobei R ein substituier- 
ter Oder unsubstituierter geradkettlg Oder verzwelgt vorliagen- 
der aliphatlscher oder ein aromatischer Rest ist, wle bei- 
splelsweise Sthylamin, n-Propylamin, Isopropylamin, n-Buty lamin, 
Isobutylamin, Xthanolamin oder Anilin, Toluidin, o-Nitroanilin 
und oderfi-Naphthyiamin. Weiterhin kSnnen fUr das erfindungs- 
gemSBe Verfahren verwendet wardens Diamine, bei denen slch 
zwischen den beiden NH^-Gruppen Un MolekQl Alkylenreste mil z.B. 
zwel Oder drei C-Atomen oder ein Phenylenrest befinden, wie 
beispielsweise Xthylendiamin, 1 , 2-Diaminopropan, 1 , 3-Diaminopro- 
pan Oder o-Phenylendiamin; aber auch Aminale, saurearaide von 
Carbon-. Sulfon- oder PhosphonsSuren wie beispielsweise Ac^sta- 
mid, PropionsSureamid, Isobutyramid, Benzolsulfonamid, p* 
Toluolsulfonamid, das Amid des Monomethylesters der Methylphos- 
phonsaure oder Amide der KohlensSure wie Harnstoff oder 
N-Alkyl- Oder N^N-Dialkylharnstof f ? ebenso sind geaignet 
Aminocarbonsiuren wie Glycin, Alanin, Norvalin, Methionine 
Vaiin und Lysin sowie Anthranilsaure oder die Nitrile von 
X-AroinocarbonsSuren wie beispielsweise<^-Amino-propionitril . 
Neben Aroinen und Amiden sind fUr das erf indungsgemSfle Verfahren 
auch Cyanamid oder Hydroxylamin sowie Hydrazin und Hydrazin- 
derivate, die eine unsubstituierte NHj-Gruppe enthalten, 
geeignet. Beispielsweise seien genannt Hydrazin, Hydrazinmono- 
hydrat, Monoalkylhydrazine, wie Methyl-, Xthyl-, Propyl-, Butyl- 
und Isopropylhydrazin, Arylhydrazine, wie Phenylhydrazin und 
2,4-Dinitrophenylhydrazin, Diaikylhydrazine, wie N,N-Dimethyl- 
hydrazln und Hydrazide, wie Semicarbazid, Acethydrazid, 
BenzoesHurehydrazid, IsobuttersHurehydrazid und Hydrazide von 
Thiocarbonsauren • 

Neben den Verbindungen rait den freien NH2-Gruppen im Molekiil 
kCnnen auch die entsprechenden Salze von Mineral- und Carbon- 
sauren eingesetzt werden, wie beispielsweise die Ammoniumsalze 
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der aufgefUhrten NK2"Cruppen enthaltenden VerbiAdungeiif die 
sich von Salzstore, Schwefel* und Esslgsaure ableiton. Als 
Beispiele selen genennt tert .-Butylaialnhydrochlor Id , das Hy- 
drogensulfat von 1 ,2-Diamlno£lthan Oder auch Hydrazinium- 
salze vie Hydrazlnsulfat. 

Als besonders geeignet fUr das erf Indungsgemafle Verfahreh sind 
n-Alkylamine mlt 2 bis 5 C- At omen,. Amide uod Ryaraxldct von 
Carbonsauren mit 1 bis 5 C-Atomen sowle Hydroxylaminhydrochlorid 
zu nennen. 

Ganz b€Bonders geeignet sind 1 ,2-Diaminoalkane mit 2 bis 5 
C-Atomen^ Anilin, Phenyl hydrazine H^N-Dimethylhydrazin und 
Hydrazinhydrat. 

Bei Norma Ibedlngungen feste NH^-Gruppen enthaltende Vcr- 
binduhgen fUhrt man der Destillationskolonne vorteilhafter* 
weise gelCst in einem inerten L<3sungsmittel zu. FlUssige 
Mono- Oder Diamine, Araide Oder Derivate des Hydrazins werden 
im allgemQinen unverdUnnt in dio Kolonne eingegeben* 

Ala Lttsungsmittel, dio £Ur die als Feststoffe vorliegenden 
verbindungen mit NH2~Gruppen verwandet werden kOnnen* sind 
h6hersiedende Ester, chlorierte Kohlonwasserstof fe, Aromaten, 
^ther, t^asaer und Phosphor enthaltendQ Verbindungen gQ^^ 
eignet. Beoonders geeignet sind Benzol, Toluol, Xthylbenzol 
und Xylole, Ganz besondero vorteilhaft iat qs, Dioxan 
Oder andere cyclische Athe^ oder Phosphors Slureester, wie Trl- 
butylphosphat; zu vervenden, lo allg^oinen vird man bei der 
Festlegung des Systems Zu^reinigendes-Epo:tid/NH2-Gruppe ent- 
haltende Verbindung/LfiaungsmittQl neben den Msungseigen- 
schaften fUr die Verbindung, die die Amlnogruppe enthfilt, 
auch die Unterschiede der Siedepunkte von Epoxid und L&sungs- 
mittel berOcksichtigen. FUr das erfindungsgen^ifie Verfahren 
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ist es gllnstig, ein I/Jsungsmittel zu wMhlen, das mlndestens 
20®C h^her siedet als das Epoxid.L6sungsmittel, die mln- 
destens 50°C hOher sleden als das Epoxid, eignen slch im allge- 
melnen gut. Vorteilhaf terweise w^hlt man eln Lasungsmittel , 
das zwischen 60 und HO^C hdher als das Epoxid siedet. 

Die Konzentration an der die NH2-Gruppe enthaltenden Ver- 
bindung in der zum Einsarz in die Destlllationskolonne ge- 
langenden LCsung kann in weiten Grenzen^ je nach Art des 
LGsungsmittels, varliert werden, Gehalte von 0,1 bis 90 Gew*-% 
eignen sieh im allgemeintan gut. Vorteilhaf terweise betragen 
diese Konzentrationen 20 bis 80 Gew.-%, ganz besonders 
bevorzugt 30 bis 70 Gew.-%, 

Die Menge an der die Aniinogruppe enthaltenden Verblndung, die 
fUr das Verfahren gemaa der Erflndung im allgemeinen zur 
Anwendung gelangt, ist von dem Gehalt an Carbonylverbindungen 
in dem zu reinigenden Epoxid abhSLngig. Sie kann jedoch 
in weiten Grenzen schwanken. Ein Molverhaitnis von der die 
NHj-Gruppe enthaltenden Verbindung zu Carbonylverbindungen von 
0,5 ; 1 iat in den meisten Fallen bereits ausreichend, Vor- 
teilhafterweise wfihlt man einen Bereich dieses Molquotienten 
von 1 bis 5 : 1-. Ganz besonders vorteilhaf t ist es, ein 
Molverhaitnis von der die NH2-Gruppe enthaltenden Verbindung 
zu Carbonylverbindungen von 1 bis 3:1 einzustellen. 

Neben Mono- und Diaminen, saureamlden oder Hydrazin und Hy- 
drazinderivaten kOnnen fUr das erf indungsgemSBe Verfahren' 
im allgemeinen auch andere Verbindungen verwendet werden^ 
die mit Carbonylverbindungen zu reagieren in der Lage sind, 
wie belspielsweise sogenannte CH-acide Verbindungen: Nitro- 
methan, Dimedon, MaXonsauredialkylester und Acetylaceton. 
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Der Druck in der gemMfi dem erflndungsgemaoen Verfahren ver- 
wendeten Deatillationaeinheit kann beisplelswetse 0,01 bis 
2,5 bar betragen. Der Druck wird zweckinMigerweise so gewShlt, 
daa das im oberen Teil der Kolonne anfallende gerelnigte 
5 Epoxid mit KUhlv/asser von beisplelsweise 25*^C kondensiert 
werden kann. Durch die Wahl des Druckea in der Kolonne sind 
auch die Druckverh«ltnisse in dem Teil der Deatillations- 
einheit festgelegt, der slch zwischen den Zulaufstellen von 
Epoxid und Aminoverbindungen bzw. der Ltisung von der die 

10 NHj-Gruppe enthaltenden Verbindungen befindet. Gleichzeitlg 
sind damit aber auch, da der Siedepunkt des 
Epoxids bel vorgegebenein Druck festliegt, die in diesem 
Kolonnenteil vorliegenden Temperaturen in etwa bestiimtit. 
Je nach dem, welches Epoxid gerelnigt werden soil, d^h* 

15 welche Temperatur am Kopf der Kolonne sich bei 1 bar ein- 
stellen wUrde, w^hlt man nun den Druck der Kolonne so, daB 
sich in dem KolonnenstUck, das durch die Zulauf stellen von 
Epoxid und Aminoverbindung bzw. der LOsung der die NH^-Gruppe 
enthalter.den Verbindung begrenzt 1st und das bevorzugt 1 bis 

20 ^0 theoretische Trennstufen umfafit, Temperaturen zwlschen 10 • 
und ISO^C, vorzugsweise 20 bis lOO^^C, ganz besonders bevorzugt 
30 bis 80°C, einotellen. Umfaflt der durch die Zulauf stellen 
begrenzta Teil der Kolonne mehr ala cine theoretische Trenn- 
stufQ, b^ispielsweise 5 Stufen, so vrird sich im allgemeinen 

25 eine Temperaturdlf ferenz zwlschen der unteraten und der 
obersten Stufe einstellen. Die hierbel In diosem Tell der 
Kolonne f estgestellten Extremtemper.ituren, also die Hdchst- 
und die Tiefsttemperatur, soUan in den oben angegebenen 
Tempera turberoichen liegen, 

30 Das RflcklaufverhaitniB, unter dem die Deatillatlonseinheit 
daa erfindungsgemfiflen Verfahrens betrieben wird, kann bei- 
spielsweise^O,! bis lo : 1 betragen, wobei unter diesem 
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Verhaltnis das Mengenverhaitnts von RUcklauf auf die Kolonne 
zu an Kopf entnonraenem Deatillat zu verstehen 1st, 

Das angegebene RttcJclauf verhaltnis kann Uber- oder unter- 
schritten werden. Man kann beispielsweise auch bei wesent- 
lich hdheren RUcXlaufverhSltnissen arbelten. 

Das als Kopfprodukt Oder in einen) Seltenstrom nech deo er- 
flxjdungageiDaSen Yerfahren gewonnene gereinigtc Epoxid ent- 
hSlt weolger als 100 ppn Carbonylverbindungen, gerechnet als 
Acataldehyd. VorzugBweifla let dieser Gehalt wcnlger als 
50 ppn, besonders bevorzugt venigar ale 20 ppn. 

Nebcn der Gevinnung von gereinlgteni Epoiid ist es auch inBglich, 
Bofern das in die DeatillationBeinhelt eingeapeiste Epoxid 
in Form eines Gemlschea vorllegt, die als lesungsniittel fun- 
gierande Verbindung ganz odcr tellweiee zusammen ait dem 
Epoxid als Kopfprodukt 2U iaolieren. Auch in diesem Pall 
welsen die dann erhaltenen Gemische aus gereinigtem Epoxid 
und LGaungamittel die vorgenannten Spezif Ikatlonen auf. 

Eina bevorzugte DurchfUhrungaform dee erflndungegemttBen 
Vflpfahrens wird io folgenden beispielhaft ftlr die Reiniguug 
von Fropylenoxid bescbrieben (sieha biarzu auch Fig« 1}« 

Man verwendat eine De8tillationsein:ieit deren Abtriebs- 

teil (2) , d.h. dar unterhalb (4) beiindliche Kolonnenabschnitt , 
5 bis 8 theoretische Trannstufen usufaBt. Die Behalzung der 
Kolonna arfolgt mit ainem Umlaufvexdampf er (3). Der zwiachen 
dffia Einlauf einor Propylenoxid enth.altenden LiSsung in Xthyl^ 
benzol (4) und dew Zulauf der n-Butylamin enthaltenden LOsung 
(5) llegende IColonnenteil (6) umfaBt 3 bis 6 theoretische 
Trennstu£en, .die durch etwa 5 bis 8 praktische^ als Glocken* 
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bOden ausgeblldete Stufen verwlrkllcht werden. Der oberhalb 
der Zulauf.telle (5) der n-ButylamlnlOsung beflndliche Tell der 
DeBtUlation-elnhelt (7) beeteht aus 15 bis 20 theoretlschen 
Trennatufen und Ist als FUllkOrperschufl mlt Glasraschlgrlngen 
ausgebildet. Oas fiber Kopf gehende Propylcnoxld wlrd in den 
wameauatauscher (8) kondenslert. Oer ROcklauf auf die Ko- 
lonne erfolgt Qber Leltung (9) . Die D«stlll«tlonaeinhelt 
(1) wlrd mlt einer lO bis 25 Gew.-% Propylenoxld ent- 
haltenden LCsung In Xthylbenzol durch Leltung (4) beachlck- 
Neben Propylenoxld und Xthylbenaol alnd in dleaem Einsatrsurom 
(4) noch 0,5 bla 1,5 Ge«.-» Acetaldehyd, 0,1 bis 0,8 Gew.-H 
Proplonaldehyd, 0,05 bia 0,25 Gew.-% Methylformlat. 0,o1 bL. 
0,2 Gew.-I Acrolein, etwa 1 Gew.-% Waaser und Spuren von 
Aceton enthalten. Dber Leltung (5) wlrd der Kolonne elne 
LOaung zugefUhrt, die 40 bla 50 Gew.-» n-Butyla«ln und 20 bl. 
30 Gew.>» Waa.er In Methanphoaphonaauredlnethyiester ent- 
hmt. oaa Molverhaitnla von n-Butylajnin zu Carbonylverblndungen 
batragt 1,1 bia 2,5:1. Die Oe.tillatlonaelnheit wlrd bei el- 
naa Druok von 1,0 bla 1,5 bar betrleben. Oaa RUcklaufverhait- 
nl. Uegt bei 5 bia 8.1. m dem mit (6) be^eichneten Tell der 
Kolonne betrMgt die Taaperatur 50 bl. 70°c. Am Kopf der Ko- 
lonne faut gereinlgte. Propylenoxld an, daa nach Konden- 
r^^i^w*^" ausgetragen wird. Oieaea Produkt 
•DthHlt wanlger al« 50 ppn, Carbonylverblndungen. Der Waaaer- 
gehalt llagt unf r 100 ppn-/ Stickatoff eathaltende Verbln- 
dungen alnd nicht nachvelBbar. 

Die Torteile daa arnadungaganiaflan Terfahrena laaeen alch 
wle folgt cueaoDexifaBeen: 

1) Hohe Reinhelt daa gewonaenen Epoxide; 

2) Cerlnger tachnlscher Auf wand durch elnfache VerfdreneDiaB- 
nahioeB. die oan ale neuartlge GagenatroiD-ReaktlvdeBtllletlon 
oezelchnen kaun; 

3) VernachlMeeigbarer Vtrluet ar Epoxid; 
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4) Entfernung etotlicher BtHrsnder Carbonylverbindungen in 
einer D«8tilletionekolonne bei gloichzeitig bestehender 
MHglichkait, dae Epoxid in der aelben Kolonne von einem 
I/58ung8!Dittel abzutrennen; 
5 5) Auwendberkeit dee VerfahrenB auch fUr Paile, wo eine 

Carbonylgruppen •nthaltande, das Epoxid veruareinigenda 
Verblndung aue einer anderen Verbindung durch die 
theriDiBChe Belaatung wahrend der Destination in Prelheit 
geeetzt wird. 

10 6) Gewinnung von reinen Epoxid unter Abtrennung von LSsungs- 
inlttel und von den Carbonylverbindungen in einer elnzlg-sn 
Deetillationskolonne (gegenUber mindestens zwei Destillations- 
kolonnen. wle aie z.B, nach dera Verfahren gemSS DT-OS 
2 454 115 *ur Erzielung ahnlicher Ergebnlsse erforderlich 

12 sind) . 
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Verluat von Vi^yloxlran lediglicb 

pralcti8ch innerbalb der MeOgenaulgkelt Uegt. 

Belsplel 2 

^ -"^7,::'. :» :v 

+-r4ftY5Bteil bflBtcht aua einem nix ^ x ^ wu* v^-. « 

tell «UB .me™ von 4 Glockei,bbden enthaltenden. Rohr u«d 
• lne» volteren Rohr. dea .it EdelBtahl-Haschexidrahtringen 

Snrdlt .lib uxu-lttelbar oberbalb der El.lauf stelle es 

uite...A«X diasen SchuB folgt nach obe. bl. der »i de„ 
racbendrabtrmgen gefUllte ScbuE, der al». Mnge von 1 5 » 
baait^t. Di. Iolo«Be wlrd .it eln.. mifilmverda.pfar bebei.t. 
Z dla bai einein Druck von 0.015 bar betriebene Kclonne 

Elntritt in di. Kolonne a.f 70«»C v.orgew^mt vlrd, eingegeben. 
Sa Styxoloxid beait.t ei.e Reinheit von 99.2 Oav Me 
Verunreinigungen besteben i» wesantllchen ^^r" 
eldehyd und Hathylttthylkaton, vobei Aceton nit 0.6 Gev.-^ 
a niuptanfil dar Carbonylgruppen "^^^^-^J^/^T"^;,^^"^" 
daratallt. Heban diesen Jerunreirgungen entbdlt daa Styrol- 
oxld noch 0,12 G«w.-^ Vaeser. 

Dia Einlaufatalla einer 25 gew.-jJigen Ibaung von Acetbydra.id 
IB Tributylpboapbat befindet sich em oberen 3nde dee vler 
doctenbaden enthaltanden Kolcnnenteila. StOndlicb .arden von 
dieaer Lbaung 25 g In die Kolonne eingegeben. 
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Dae Riicklaufverhfiltnls betrSgt 1 : 1 und die Teroperatur 
as Kopf der Kolonne li«gt bel 71 - 72^C.. Ala Kopfprodukt 
gewlnnt oaxi In der Stunde 470 g Styroloxid, deaaen Ge- 
halt an Carbonylverblndungen unter 100 ppn llegt, Ein 
5 Verluat an Styroloxid let nlcht featetellbar* 



fieleplel 3 

Eln Produktatrom, der neben Penzol 32,5 Gow.-?; Propylen- 
oxid, 0,4 Gev.-.^ Propylenglykol, 0,1 Gev.-jt Acetaldehyd, 
0,05 Gev.-Jt Methylformlat und 0,01 Gew,-j{ Acci:on sowie 
10 0,3 Gaw.-^ Waaaer enthttlt, wird In elner Menge von 500 ml 
pro Stunde In eine Deatlllationakolonne elngef^eben, die 
inageaamt mit 45 Glockenbbden ausgeotattet let. Die Be- 
haizung der Zolonne, die einen Durchmesser von 5 cm beeltzt, 
erfolgt Bit elnem UnlaufverdaiDpfer* 

15 Der Einlauf dee Propylenoxld entbaltenden Strooea 

In die lolonne befindet aich zviachen dem 15« und 16. 
Boden, von Sunpf aue gerechnet. Zwlachen den 25, und 26. 
Boden erfolgt die Eingabe von attlndllch 0,92 g elner 
64 gew.-^igen wfelBrlgen lOaung von Hydrazine Sonit ergibt 

20 8lch ein Molverhftltnie von Carbonylvcrbindungen zu Hydra- 
zin von 1,3 : 1« 

Die Kolonne betrelbt man bel eineo Kopfdruck von 1,33 bar. 
Die Kopf tempera tur betrfigt 43 - 44°C, daa RUcklaufver- 
httltnlB liegt bei 7 : 1 • Die Zondenaation der Zopf dfimpf e 
25 wird mit KtiOiIwaaaer vorgenommen^ 

Ala Destine t wird der Kolonne attodllch In elner Meage 
von 169 Bl Propylenoxld eotroanen. Das gewccnene rrodukt 
enthMli weniger ale 10 ppm Acetaldehyd und wer.iger ele 
200 ppns Vasser, Methylformlat trnd Aceton eind nlcht ipehr 
30 nachwelsbar. 
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Als Suinpfprodukt werden pro Stunde 290 g Benzol ausge- 
tragen. Daa Sumpf produkt enthXlt weniger ala 0,01 Gew,-% 
Propylenoxld. 



Beisptel 4 

5 Bin Geinisch, das neben Xthylben2ol 4 5,2 Gew.-% Propyl en- 
oxid, 0,08 Gew.-% Acetaldehyd, 0,01 Gew,-% Methyl formiat, 
0,05 Gew.-% Propionaldehyd sowie 0,5 Gew.-% Wasser und 
gerlnge Mergen an Propyl englykol entMlt, wird mit einer Mange 
von 450 g pro Stunde in eine mit 50 Glockenbeden versehene 

10 Destillationskolonne von 5 cm Durchmesser eingegeben. 

Der Produktzulauf , d.h, die Eingabe der Lfisung von Propylen- 
oxid in Xthylbenzol, in die mit einem Fallf ilmverdampfer be- 
heizte Kolonne liegt in H6he des 20. Bodens, vom Sumpf ausge- 
rechnet- Zwischen dem 30, und 31. Boden, ebenfalls vom 

-^5 Sumpf her gezShlt, werden der Kolonne stUndlich 17 g einer 
10. Gew,-%igen Msung von n-Butylamin in Dioxan zugefUhrt. 
Das molare Verhaitnis von Amin zu Carbonylverbindungen be- 
trHgt 1,8 ; 1. Die Kolonne wird bei Normaldruck betrieben. 
Bei einer Kopf temper a tur von 34°C und einem RUcklauf- 

20 verhHltnis von etwa 6,5 : 1 fallen attlndllch 244 ml 
Propylenoxid als Destillat an. Dieses Produkt enthJllt 
nur noch 10-15 .ppra Acetaldehyd. Der Gehalt an anderen Car- 
bonylverbindungen liegt unter 50 ppm. 

Beispiel 5 

25 Dae zu reinigende 2,3-trane-Butyl«Tioxid liegt ala Waung 

in tert.-Butanol vor. Der Gehalt an Epoxid batrfigt 70,2 Gev.-jJ 
Veiterhin sind in der Ldeung 0,15 :Jew.-^ Methyiathylketon, 
0,1 G€v.-?S n-Butyraldehyd und 0,08 Gew,-^ Propionaldehyd 
aovie Spuren von Acrolein und Wasaer vorhanden. 

30 Als Deatillationakolonne wird eine Ptaik5rperkolonne von 
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2,5 o Lttnge und 4,5 co Durchaeflaer vervendet, die Ma 
euf eln 5 GlockenbCden enthaltendea Mittelsttlci tnit A x A mm 
GlaariBgen geftlllt let. Der Einlauf dea auf 55^C vorgtwMiotan, 
dae 2,3-trara-Butylenoxld enthaltenden Pro<}uJctBtrooea 
5 llegt untarhalb dea Glockenbodanechuaaea, wShrend dl? 
Elngabe eluer 35 gav.-^igen Wsung vbn Phenylhydrazln In 
Dioxan an deesen oberen Erde noch vbr Beglnn dea oberen 
PUllMrperachusaea erfolgt, 

10 Die daa Epoxid enthaltcnde Lbeung wird In eln.*r Menge von 
550 ml pro Stunde und die Le58ung von Phenylhydrazin In 
Dioxan' In elner Menge von 9.5 g pro Stunde in die Kolonno 
aingegeben, ao daB daa Molverhaitnlo von Carbonylverbindiingen 
zu Phenylhydrazin 2,2 : 1 betrfigt. Die Kolonn* wird unter 

15 Kortnaldruck betrleben. Daa RtlclclaufverhMltnia betrttgt 5:1. 
Bel einar Kopf tensperatiir von 56 - 57°C erhttlt man ala 
Deatillat in der Stunde 237 ml 2,3-trane-ButyIenoxld. daa 
veniger ala 50 ppm Carbonylvarbindungen enthalt. Ala Sumpf- 
produkt vlrd daa tert.-Butanol aua der Kolonne abgezogen. 

20 Beispiel 6 

Daa zu reinigende Epoxid 1st wlederum 2,3-trana-Butylenoxld. 
Die verwendete Deatillat lonakolonna besitzt die in Beiapiel 5 
angegabenen Abmeasungen. Die Elngabe dea Produkt enthaltenden 
Strones erfolgt ebenfalla wieder unterhalb dea die Glocken- 
25 bttdan enthaltenden Kolonnenachuaaee. Daa abzutrennende Butylen- 
oxid liegt im benzollacher LOaung vor, die die folgende Zu- 
aatnmensetzung bealtzt. 23,3 Gew,-| 2,3-trans-Butenoxld, 
0,15 Gew,-*% n-Butyraldehyd, 0,12 Gew.-% MethylSthylketon 
eowie 0,2 Gew.-% Diacetyl und geringe Mengen Waaser. 
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Diese Msung wlrd in einer Menge von 300 g pro Stunde in 
die Kolonne eingefahren. Am cberen Ende des die Glocken- 
bOden enthaltenden Teils der Kolonne gibt man stUndlich 
1/7 ml Athylendiamin in die Kolonne ein. 

Die Kolonne wird unter Normaldruck betrieben. 3ei einer 
Temperatur am Kopf von 57^C und einem Racklaufverhaitnis 
von 9 : 1 erhaXt man pro Stunde 68,5 g eines 2,3-Butylen- 
oxlds als Destillat, das weniger als 100 ppm Carbonylver- 
bindungen enth^ilt. 
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Patentansprtlche 

1. Verfahren zur Relnlgun^ von Epox-ldeiii dadurch gekenn- 
zftlchnetf daB nan das Epoxld Oder eln Cpoxid enthaltendes 
Gemlsch, das, bezogan auf das Epoxld, bis zu 2 Gew.-t t 
bla 5 C-Atoffle enthaltende Carbonylverblndungcm enthiLlt» 

2 in den mlttleren Berelch elner Deatlllatlonsolnhelt 

elnleltet, oberhalb dea Zulaufa dee Epoxld enthaltenden 
Produktatroroea elne Verblndungr die eln Oder mehrere unsub-^ 
Btitulerte MI^-Gruppen aufwelst, elnleltot ur^ oberhalb dec Elnleltur^s- 
atelle dleser mlndestena eine NH2-Gruppe enthaltenden Ver- 

10 blndung In die Destlllatlonskolonne das gereLnlgte Epoxld 
als Xopfprodukt oder in elnera Saltenstrom abtleht. 

2. Verfahren nach Anapruch 1, dadurch gekennzeichnet , daa man 
elne Destlllatlonsolnhelt vervendet, die elnen Abtrleba- 
tell mlt 1 bla 50 theoretlachen Trennstufen, elnen Auf« 

15 konaentrlertell mlt 1 bis 70 theoretlachen Trennstufen, 
elne Verdampferelnhelt und elne Kondensatlonaelnrichtung 
enthKlt, wobel man zwlachen dem Abtrlebstell und dem Auf*^ 
konzentrlertell das Epoxld oder das Epoxld enthaltende 
Gemlsch, und 1 bis 20 theoretlsche Trennstufen oberhalb 

20 dwcn die mindestms elne frele Mij-Gruppe enthaltende Verbindung eln- 
letet wd 1 bis 50 theozetladte Trennstufen cberhalb der Eln- 
leltungsstelle das gerelnlgte Epoxld als Kopfprodukt oder 
In elnen Seltenstrom abzleht. 

3) TexfahreD nach 'Anspruch 1 jxnA 2, dadurch gekennselchnet, 
25 dafl man Xthylenoxid, Propylenoxld, 1 ,2-Epoxibutan, 

2t3-Epoxllmtan, Ylnyloxlron oder Styroloxid oder eln Gemlsch 
das alnee dleser Epoxlds enthfllt, wobel das Epoxld oder 
das Epoxld enthaltende Gemlsch, aesogen auf daa Epoxld, 
bis su 2 Gjv.-^ 1 bis 5 C-Atone enthaltende Carbonylver- 
30 blndungen,enthftlt, elner Destillatloneelnheit zufUhrt, 
die auB elnem Abtrlebsttil mlt 1 bis 20 thcoratlechen 
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Trennstufen, einem Auf Iconzentrierteil , einer Verdampfer- 
einheit und einer Kondensationsvorrlchtung besteht^ 
wobei man 1 bis 10 theoretische Trennstufen oberhalb 
des Zulaufs des Epoxids Oder des Epoxid enthaltenden 
Gemisches eine Verbindung mit einer unsubstituierten 
NHj-'Gruppe einleitet und bei einem Kopfdruck von 0,01 
bis 2,5 bar und einem verhaitnis von RUcklauf auf die 
Kolonne zu am Kopf entnommenem Destillat von Orl bis 
10 s 1 daa gereinigte Epoxid 5 bis 40 theoretische 
Trennstufen oberhalb der Einleitungsstelle ftr die eine 
NHj-Gruppe aufweisende Verbindung, ala Kopfprodukt Oder in 
einem Seitenstrom abzieht, 

4) Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzelchnet, daB 
man als Epoxid Propylenoxid oder Gemische einsetzt, die 
Propylenoxid enthalten. 

5) Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
daB der Kolonnenteil zwischen den beiden Zulauf steilen 
als Bodenkolonne ausgefiihrt ist* 

6) Verfahren nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, 
dafi man ein Epoxid enthaltendes Gemisch einleitet, das 
Xthylbenzol/ Methylphenylcarbinol , Toluol, Xylol, Benzol, 
tert.-Butylalkohol Oder Dichlorpropan enthait, 

7) Verfahren nach Anspruch 1-6, dadurch gekennzeichnet, dafi 
man als Verbindung mit einer unsubstituierten NH2-'0ruppe 
ein Monoamin der Formel R-NHj (wobei R flir einen gegebenen- 
falls substituierten aliphatischen oder aromatischen 

Rest steht)f oder ein C^- bis C^-Alkylendiamin oder ein 
Phenylendiamin oder ein Amlnal, oder ein Sftureamid einer 
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sTtTlLl r' ^°^P^-««-e. Oder Harn- 
sbura. Oder Cyar:a«ld Oder Hydroxyla«,ln einsetzt. 

alKylhydrazme, N,N-DlaUylhydx.azl„e, MonoIr^I 
hydraz ne. Hydrazlde Or^d/oder HydrazinivunsaS In 
Fona elner 30 Ms 70 Gew.-^igen L«,un« olnaetzt 

Ztr\ ^"^^ elnaetzt, daB der Mol- 

quotient von Hydrazln cder Hydrazlnderlvat zu " 
Carbonylverblmlung 1 bia 3 : 1 betragt. 

15 10.- Verfahren nach Anspruch 1 hi- Q rf-n, k , 

26in>,n-.+ ^ n ^ J* I PIS 9, dadUTch gekenn- 
zelchnot, dafl daa abgezoBone Pn«»<^ . , 

100 ppn Carbonylverblndungen enthilt. 
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